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Pigmentpraparation 



Pigmentpraparation 



Die Erfindung betrifft eine nichtstaubende, homogene Pigmentpraparation, 
die sich dadurch auszeichnet, dafi sie mindestens 40 Gew.-% eines oder 
mehrerer Effektpigmente, 0,5 - 50 Gew.-% Wasser und/oder eines organi- 
schen Losemittels bzw. Losemittelgemisches und 0,5-59,5 Gew.-% eines 
styrolmodifizierten Polyacrylatharzes mit einer Saurezahl von > 90 mg/ 
KOH bezogen auf das Pigment enthalt. Derartige Pigmentpraparationen 
sind insbesondere geeignet zur Herstellung von Trockenpraparaten, wie 
z.B. Granulaten. Weiterhin betrifft die Erfindung die Herstellung der 
Pigmentpraparation sowie der Granulate und deren Verwendung zum 
Pigmentieren von Druckfarben. 

In technischen Prozessen werden Pigmente oft nicht als trockene Pulver 
eingesetzt da diese stauben, was zu erhohten Anforderungen in Hinbliek 
auf die Arbeitsplatzsicherheit fuhrt. Weiterhin wird bei der Einbringung von 
Pulvern in Kunststoffe, Druckfarben, Industrielacke, Basislacksysteme, 
etc., vielfach eine Agglomeration des Pigmentpulvers beobachtet. Eine 
homogene Verteilung des Pigments in der jeweiligen Matrix ist haufig nur 
schwer oder aber gar nicht zu erreichen. 

Anstelle des Pigmentpulvers werden nicht staubende Pigmentzuberei- 
tungen oder Trockenpraparate verwendet. Hierbei handelt es sich urn 

- rieselfahige Pulver, wobei Perlglanzpigmente mit Polymeren beschich- 
tete werden, wie sie z.B. in der DE-PS-260321 1 beschrieben sind, 

- pigmentierte rieselfahige Pulver mit einem geringen Feuchtegehalt, wie 
sie z.B. aus der DE-OS-41 39993 bekannt sind, 

- pigmentierte Pulver mit einem hoheren Feuchtegehalt, wobei letztere 
haufig auch aufgrund ihrer fliefifahigen Konsistenz als Pasten bezeich- 
net werden, 
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- Pigmentzubereitungen in Granulatform, bei denen organische Pigmente 
mit einem Harzgemisch belegt sind, wie z.B. in der EP 0 897 956 A2 
offenbart, oder um 

5 

- Trockenpraparationen, wie z.B. Pellets, Granulate als Vorprodukte fur 
Druckfarben, wie sie z.B. aus der EP 0 803 552 bekannt sind. 

Nichtstaubende, homogene Pigmentpraparationen und daraus hergestellte 
10 Trockenpraparate sind eine technische Alternative zu den trockenen oder 
angefeuchteten Pulvern, wenn sie folgende Rahmenbedingungen erfullen: 

- flieUfahige Konsistenz 

- moglichst geringe Dilatanz 

15 - moglichst hoher Pigmentgehalt 

Die Komponenten der Praparation/Paste, bzw. der Trockenpraparate 
sollten dabei so gewShlt sein, daft die Zubereitung moglichst gut auf die 
anderen Komponenten des jeweiligen Beschichtungssystems abgestimmt 
20 ist und sich nach der Einbringung leicht homogen verteilt. 

Neben einer guten Kompatibilitat mit den weiteren Bestandteilen des Be- 
schichtungssystems mussen Pigmentpraparationen, bzw. die daraus her- 
gestellten Trockenpraparate dazu fuhren, daft die Beschichtungssysteme 

25 eine hohe Stabilitat aufweisen, d.h., sie durfen nicht zur Phasenseparation 
neigen, bzw., wo dieses auf Grund der niedrigen Viskositat nicht vollstan- 
dig zu verhindern ist, mussen die Beschichtungssysteme leicht wieder in 
einen homogenen Zustand versetzt werden konnen, d.h., das abgesetzte 
Sediment mufJ leicht wiederaufruhrbar sein. Diese Forderung ist insbeson- 

30 dere wichtig bei plattchenformigen Pigmenten, da diese auf Grund ihrer 
Struktur bei der Phasenseparation zum "Zusarnmenbacken" neigen und 
nur schwer wieder aufgeruhrt werden konnen. Pigmente auf der Basis 
plattchenformiger Substrate sind insofern problematisch in der Hand- 
habung, als die Pigmente infolge ihrer Grofte und ihrer Dichte sich leicht 

35 absetzen und dann zu einem sehrfesten Sedimentkuchen zusarnmen- 
backen konnen. Dieser Kuchen ist in der Regel nur schwer wiederauf- 
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ruhrbar. Dies gilt vor allem bei der Lagerung von Lacken, Farben und 
Druckfarben, aber auch bei der Verarbeitung derselben. 

5 So wurden unter anderem zahlreiche Methoden entwickelt urn das Pro- 
blem der Einarbeitung und Handhabung von plattchenformigen Pigmenten 
in Beschichtungsmassen zu losen. Das Wiederaufruhren kann erleichtert 
werden, indem den Beschichtungsmassen Additive zugesetzt werden, die 
entweder eine gezielte Flokkulation (Kartenhauseffekt), ein strukturvisko- 

10 ses und/oder thixotropes Verhalten, eine sterische Abstoftung und/oder 
eine elektrostatische Abstofiung der Pigmente bewirken. Diese Zusatze 
konnen jedoch einen negativen EinfluR auf die Qualitat der Beschichtung 
haben. Insbesondere die Brillanz bei Effektpigmenten und die Gleichma- 
liigkeit der Beschichtung konnen beeintrachtigt werden. 

15 

Weiterhin ist eine homogene, stabile Verteilung der Redispergiermittel im 
Perlglanzpigment-Pulver nur schwer zu erreichen bzw. das Redisper- 
giermittel verliert beim Mischen an Aktivitat. 

20 Die bisher zur Verwendung in Beschichtungssystemen entwickelten Zube- 
reitungen mit Effektpigmenten mit einem Pigmentanteil > 30 Gew.-% genii- 
gen den beschriebenen Anforderungen haufig nur unzureichend, insbe- 
sondere deshalb, da sie zur Agglomeration und Scherverdickung neigen. 

25 Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung bestand daher in der Bereitstel- 
lung von Pigmentpraparationen, insbesondere in Form von Zubereitungen 
bzw. Pasten und Trockenpraparaten, die gleichzeitig sehrgut in losemittel- 
haltigen und losemittelfreien Beschichtungssystemen verwendet werden 
konnen, eine hohe Stabilitat aufweisen, sich leicht redispergieren lassen 

30 und sich gleichzeitig durch eine hohe Kompatibilitat mit den ubrigen Kom- 
ponenten des Beschichtungssystems auszeichnen. Weiterhin soil die 
erfindungsgemafie Pigmentpraparation auch zur Herstellung von Trocken- 
praparaten, z.B. in Form von Pellets, Granulaten, etc., gut geeignet sein. 

35 Uberraschenderweise wurde gefunden, daft diese Aufgabe durch die Be- 
reitstellung der erfindungsgemafien Pigmentpraparation gelost werden 
kann. 
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Gegenstand der Erfindung ist somit eine nichtstaubende, homogene 
Pigmentpraparation, die 

5 - > 40 Gew.-% ein oder mehrerer Effektpigmente, 

- 0,5 - 59,5 Gew.-% eines styrolmodifizierten Polyacrylatharzes mit 

einer Saurezahl > 90 mg/KOH, 

- 0,5 - 50 Gew.-% Wasser und/oder eines organischen Losemittels 

oder Losemittelgemisches, 
10 - 0-10 Gew.-% Neutralisationsmittel und 

- 0-10 Gew.-% Modifiziermittels 

enthalt. 

15 Die erfindungsgemalie Preparation ist in Abhangigkeit vom Feuchtegehalt 
eine flieflfahige Paste bzw. ein angefeuchtetes, rieselfahiges Pulver. Beide 
sind sehr gut zur Herstellung von Trockenpraparaten, z.B. Granulaten, 
Pellets, Briketts, geeig.net. Die aus der erfindungsgemafien Pigmentzube- 
reitung hergestellten Trockenpraparate sind ebenfalls Gegenstand der 

20 Erfindung. 

In der EP 0 803 552 A1 werden in sehr allgerneiner Form rieselfahige 
Granulate beschrieben, die neben einem Perlganzpigment ein Bindemittel, 
wie z. B. ein Polyacrylat, enthalten. Im Gegensatz zu Granulaten mit her- 

25 kommlichen Polyacrylatharzen zeichnen sich die erfindungsgemaften 

Trockenpraparate/Granulate enthaltend ein styrolmodifiziertes Polyacrylat 
und ein Effektpigment, wie z. B. ein Perlglanzpigment, durch eine hohe 
Glasubergangstemperatur aus. Dieser Zustand sorgt fur eine blockfeste 
Einstellung derdaraus hergestellten Farben, Lacke, Druckfarben und 

30 Uberdrucklacke. Weiterhin zeichnet sich das erfindungsgemafie Granulat 
durch eine besonders gute Kompatibilitat mit den ublichen Harzen und 
Additiven aus. 

Weiterhin sind die erfindungsgemafien Produkte nicht staubend, gut riesel- 
35 fahig, lassen sich schnell in kommerziell erhaltliche Bindemittelsysteme 
einarbeiten und sind dort kompatibel. Insbesondere sind die Produkte 
sowohl kompatibel mit wafirigen, losemittelhaltigen als auch losemittel- 
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freien Druckfarben- und Lacksystemen. Die uberdas Trockenpraparat, 
z.B. Granulat, hergestellten Farben und Lacke sind geeignet fur den 
Tiefdruck, Flexodruck, Siebdruck, Offsetuberdrucklack, Uberdrucklack 
5 (OPV = Overprint Varnish), sowie die verschiedenen Lacksysteme aus 
dem Industrielack und Automobilsektor. Auch fur Kunststoffeinfarbungen 
kommen sie in Betracht. 

Die erfindungsgemalie Pigmentpraparation enthalt vorzugsweise 40 - 
10 98 Gew.-% an Effektpigmenten, insbesondere 45 - 95 Gew.-%, bezogen 
auf die Preparation. Ganz besonders bevorzugt sind Pigmentprapara- 
tionen mit einem Gehalt an Effektpigmenten von mehr als 50 Gew.-%. Die 
Gew.-%-Angaben beziehen sich immer auf die feuchte, d.h. nicht getrock- 
nete, Pigmentpraparation. 

15 

Als Effektpigmente werden Pigmente auf der Basis plattchenformiger 
transparenter oder semitransparenter Substrate aus z.B. Schichtsilikaten, 
wie etwa Glimmer, synthetischen Glimmer, plattchenformiges Eisenoxid, 
Si0 2 -Flakes, Ti0 2 -Flakes, Graphit-Flakes, Fe 2 0 3 -Flakes, Al 2 0 3 -Flakes, 

20 Glas-Flakes, holographischen Pigmenten, Talkum, Sericit, Kaolin, ode_r 
anderen silikatischen Materialien verwendet, die mit seltenen Erdmetall- 
sulfiden wie z. B. Ce 2 S 3 , farbigen oder farblosen Metalloxiden z. B. Ti0 2 , 
Titansuboxide, Titanoxinitride, Fe 2 0 3f Fe 3 0 4 , Sn0 2 , Cr 2 0 3 , ZnO, CuO, 
NiO, und anderen Metalloxiden allein oder in Mischung in einer einheit- 

25 lichen Schicht oder in aufeinanderfolgenden Schichten (Multilayer- 

pigmente) belegt sind. Die sogenannten Multilayer- oder Mehrschicht- 
pigmente sind z. B. bekannt aus den deutschen Offenlegungsschriften 
DE 197 46 067, DE 197 07 805, DE 19 07 806 und DE 196 38 708. 
Perlglanzpigmente auf Basis von Glimmerplattchen sind z.B. aus den 

30 deutschen Patenten und Patentanmeldungen 14 67 468, 19 59 998, 20 09 
566, 22 14 454, 22 15 191 , 22 44 298, 23 13 331, 25 22 572, 31 37 808, 
31 37 809, 31 51 343, 31 51 354, 31 51 355, 32 11 602, 32 35 017 und 
P 38 42 330 bekannt und im Handel erhaltlich, z.B. unterden Marken 
Minatec®und Iriodin® der Fa. Merck KGaA, Darmstadt, BRD. Besonders 

35 bevorzugte Pigmentpraparationen enthalten Ti0 2 /Glimmer-, 

Fe 2 0 3 /Glimmer- und/oderTi0 2 /Fe 2 0 3 -Glimmerpigmente. Die Beschichtung 
der Si0 2 -Flakes kann z. B. erfolgen wie in der WO 93/08237 (nafi- 
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chemische Beschichtung) oder DE-OS 196 14 637 (CVD-Verfahren) 
beschrieben. Al 2 0 3 -Flakes sind beispielsweise aus der EP 0 763 573 
bekannt. Plattchenformige Substrate, die mit ein oder mehreren seltenen 
5 Erdmetallsulfiden belegt sind, werden z. B. in der DE 198 10 317 offenbart. 

Weiterhin geeignet sind Metalleffektpigmente, insbesondere fur wafcrige 
Systeme modifizierte Aluminiumplattchen, wie sie von der Fa. Eckart unter 
der Marke Rotovario Aqua® oder Stapa Hydroxal fur waftrige Anwen- 

10 dungen vertrieben werden, sowie Variochrom® und Paliochrom®-Pigmente 
der Fa. BASF insbesondere auch solche aus den Offenlegungsschriften 
EP 0 681 009, EP 0 632 1 10, EP 0 634 458, sowie LCP-Pigmente (Liquid 
Crystal Polymers). Weiterhin geeignet sind ebenfalls alle dem Fachmann 
bekannten plattchenformigen Pigmente, die Metallschichten aufweisen. 

15 Derartige Pigmente werden von der Fa. Flex, Fa. BASF, der Fa. Eckart 
und der Fa. Schlenk vertrieben. 

Die erfindungsgemafJen Pigmentpraparationen konnen ein oder mehrere 
Effektpigmente enthalten. Vielfach konnen durch die Verwendung von 

20 mindestens zwei verschiedenen Effektpigmenten besondere Farb- und 
Glanzeffekte erzielt werden. Bevorzugte Pigmentpraparationen enthalten 
ein oder mehrere Effektpigmente auf Basis von Glimmer und/oder Si0 2 - 
Flakes. Weiterhin sind Abmischungen mit organischen und anorganischen 
Pigmenten bis zu 10 Gew.-% bezogen auf die Pigmentpraparation 

25 moglich. 

Insbesondere fuhrt die Zugabe von ein oder mehreren Farbstoffen und/ 
oder organischen Pigmenten in angeriebener Form zu speziellen Farb- 
effekten. Weiterhin konnen solche Substanzen und Partikel (tracer) zuge- 
30 setzt werden, die eine Produktidentifizierung ermoglichen (Produktschutz). 

Als zwingende Komponente enthalt die erfindungsgemafie Pigmentprapa- 
ration ein styrolmodifiziertes Polyacrylatharz mit einer Saurezahl > 90 mg 
KOH in Mengen von 0,5 bis 59,5 Gew.-%, vorzugsweise 5 bis 40 Gew.-%, 
35 insbesondere 10 bis 30 Gew.-%. Besonders bevorzugt sind styrolmodi- 

fizierte Polyacrylatharze, die eine Saurezahl von > 100, insbesondere von 
> 150, aufweisen. 
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Die verwendeten styrolmodifizierten Polyacrylate haben ein mittleres 
Molekulargewicht von 500 bis 200000, vorzugsweise von 1000 bis 
100000, insbesondere von 1000 bis 50000. Bei ansonsten gleichen 
5 Eigenschaften sind die Polymere mit einem niedrigen Molekulargewicht 
bevorzugt, da diese in der Regel eine geringere verdickende Wirkung in 
den Beschichtungssystemen zeigen. 

Die styrolmodifizierten Polyacrylate werden hergestellt durch radikalische 
10 Polymerisation, insbesondere Co- bzw. Terpolymerisation, wobei 

gesattigte und ungesattigte Alkohole sowie weitere Funktionalisierungen in 
breiten Massenverhaitnissen eingebaut werden konnen. Insbesondere 
konnen auch Polyethylen- und Polypropyleneinheiten bzw. Mischungen 
von Alkylenoxiden in das Polymergrundgerust eingebaut sein, sowie 
15 Alkylenoxidester, -amine, -ether und freie Carboxylgruppen. Dieser Einbau 
ist insbesondere von groftem Vorteil fur die Kompatibilitat der erfindungs- 
gemalien Produkte in wafirigen Systemen. Die so hergestellten styrol- 
modifizierten Polyacrylate zeichnen sich durch ihre Bestandigkeit gegen 
Licht (Vergilbungsfestigkeit), gegen Sauerstoff (Lagerstabilitat), gegen 
20 Selbstentzundung sowie durch geringe statische Aufladung aus. 

Insbesondere geeignet sind a-Methylstyrolmodifizierte Polyacrylatharze. 
Vorzugsweise werden erfindungsgemaft solche Harze eingesetzt, die eine 
Glasubergangstemperatur oberhalb der Raumtemperatur aufweisen. 

25 Damit ist ein Verblocken und mangelnde Rieselfahigkeit des Trockenpra- 
parates ausgeschlossen. So besitzen die verwendeten Polyacrylatharze 
eine Glasubergangstemperatur vorzugsweise von 50- 140 °C, insbeson- 
dere von 50- 130 °C. Die Erweichungstemperatur der verwendeten Harze 
liegt vorzugsweise zwischen 90-150 °C, insbesondere zwischen 100 - 

30 120 °C. 

Die styrolmodifizierten Harze sind auch im Handel erhaltlich z. B. unter den 
Markennamen Joncryl® (Fa. Johnson Polymers), Carboset® (Fa. BF 
Goodrich) oder Morton® (Fa. Morten International). 

35 

Vorteilhaft ist weiterhin, wenn die erfindungsgemafie Pigmentpraparation 0 
bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 0,05 bis 5 Gew.-%, insbesondere 0,01 bis 
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3 Gew.-% eines Modifizierungsmittels enthalt. Insbesondere wird als Mo- 
difiziermittel ein Polyalkylenoxid bzw. deren Derivate eingesetzt, urn die 
Festigkeit, die Kompatibilitat und die Auflosegeschwindigkeit der Trocken- 

5 praparate zu erhohen. Ferner sind als Modifiziermittel die Wiederaufruhr- 

barkeit verbessernde Harze wie Kolophoniumharze, Maleinatharze, 
Urethanharze, Nitrocellulose und alle bekannten Cellulosederivate, 
Polyester, PVC, Sulfopolyester, Polyethylenglykolester und -ether, 
Emulgatoren, Tenside in Mengen von 0,1 bis 10 Gew.-%, vorzugsweise 

10 0,05 bis 5 Gew.-%, insbesondere 0,01 bis 3 Gew.-%, bezogen auf die 
Preparation geeignet. 

Insbesondere konnen auch solche Stoffe zugesetzt sein, die das Zerfallen 
und Losen der Pigmentgranulate beschleunigen bzw. unterstutzen, z.B. 
15 sperrige spharische Partikel, wie Hohlkugeln, Halbkugeln, quellfahige 

Stoffe mit starkem Quellvermogen, Stoffe die sich unter Gasentwicklung 
kontrolliert zersetzen, bzw. solche mit sehr hoher Loslichkeit. 

Die erfindungsgemafie Pigmentpraparation Oder daraus hergestellte 
20 Trockenpraparate enthalten vorzugsweise als weitere Komponente ein 
oder mehrere Neutralisationsmittel. Geeignet sind insbesondere die auf 
dem Lacksektor ublichen Basen, wie z.B. Harnstoff, Harnstoffderivate, 
Ammoniak, Aminoalkohole, Alkalihydroxide, wie z.B. KOH oder NaOH, 
Amine, wobei es sich bevorzugt bei Praparationen fur wassrige Anwen- 
25 dungen um nichtfluchtige organische niedermolekulare Amine handelt 
bzw. um solche, die bei 100 °C nur eine geringe Fluchtigkeit besitzen. 

Die Saurezahl des Polyacrylats in Verbindung mit dem Neutralisations- 
mittel fuhrt dazu, dafi die Harze Wasserloslichkeit erlangen. Die Wasser- 
30 loslichkeit ist gemafi der vorliegenden Erfindung zum Einen wichtig beim 
Herstellprozefi, um einen wafirigen Weg beschreiten zu konnen, zum 
Anderen ist die Wasserloslichkeit Voraussetzung fur den Einsatz in 
walirigen und wasserhaltigen Druckfarbensystemen (Kompatibilitat). 

35 In der Regel enthalt die erfindungsgemafie Pigmentpraparation 0 bis 
10 Gew.-% eines Neutralisationsmittels, vorzugsweise 1 bis 7 Gew.-%, 
insbesondere 1 bis 5 Gew.-%, bezogen auf die Pigmentpraparation. 
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Falls erforderlich wird durch den Zusatz eines Redispergierhilfsmittels in 
Form von sperrigen Teilchen, wie z.B. Fasern oder spharischen Partikeln, 
5 verhindert, dali die nach dem erfindungsgemaften Verfahren behandelten 
Effektpigmente sich auf Grund der sterischen Abstodung in nennenswer- 
tem Umfang aufeinanderlegen und damit eine starke Adhasion ausuben. 
Dies bewirkt, dafc 

10 1. die erfindungsgemafJen Praparationen stabiler sind, und 

2. durch den Eintrag der Redispergierhilfe uber die Pigmentpraparation in 
das Lack- oder Farbsystem die Effektpigmente sich in Lack- und Farb- 
systemen zum Teil sehr viel langsamer absetzen, 

15 

das Sediment aber in alien Fallen weniger hart ist, und daft keine Pro- 
bleme beim Wiederaufruhren des Bodensatzes auftreten. 

Das Redispergiermittel wird vorzugsweise in Mengen von 0 bis 5 Gew.-%, 
20 insbesondere von 0,05 bis 3 Gew.-%, bezogen auf die Pigmentpraparation 
eingesetzt. Alle dem Fachmann bekannten organischen und anorgani- 
schen Fasern mit einer Faserlange von 0,1-20 pm konnen verwendet 
werden. Geeignete Partikel sind insbesondere alle Kunstfasern, z.B. aus 
Poiyethylen, Polyacrylaten, Polypropylen, Polyamiden, Cellulosefasern, 
25 anorganische Fasern, hier bevorzugt Siliziumverbindungen, Glasfasern 

sowie insbesondere die Kondensationsprodukte aus modifizierten 
f Isocyanaten und Mono- und Diaminen. 

Diese Kondensationsprodukte, wobei es sich um Diharnstoffderivate sowie 
30 Aminoharnstoffe mit Urethangruppierungen handelt, sind als Thixotropie- 
rungsmittel bekannt und werden mit einem Bindemittei Farben und Lacken 
zugesetzt, um die Ablaufeigenschaften und die Streichbarkeit zu verbes- 
sern. 

35 Als Redispergierhilfsmittel konnen alle dem Fachmann bekannten Diharn- 
stoffderivate und Urethanverbindungen verwendet werden, wie sie z.B. in 
der EP 0 198 519, der DE 18 05 693.4 und in Organic Coatings: Science 
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and Technology, A. Heenriga, P.J.G. von Hemsbergen, S. 201-222, New 
York 1983 beschrieben werden. 

5 Qeeignete sphSrische Materialien sind insbesondere Glas-, Wachs- Oder 
Polymerhohlkugeln aus Vinylharzen, Nylon, Silicon, Epoxyharzen, Olefin- 
harzen, Polystyrolen sowie anorganische Materialien, wie z.B. Ti0 2l Si0 2 
Oder Zr0 2 . Vorzugsweise werden Hohlkugeln, ferner auch Vollkugeln, mit 
einer TeilchengroRe von 0,05 bis 150 |jm verwendet. Insbesondere bevor- 

10 zugt werden in der erfindungsgemafien Pigmentpraparation Glas-, Wachs- 
oder Polymerhohlkugeln eingesetzt. 

Spharische Teilchen auf Basis von Si0 2 in einem Teilchenbereich von 3- 
10 pm sind z.B. als Materialien fur die Hochdruckflussigkeitschromatogra- 

15 phie bekannt und werden z.B. als LiChrospher® von der Fa. Merck KGaA, 
Darmstadt, BRD, vertrieben. Vorzugsweise werden solche Materialien in 
monodisperser Form, d.h. mit einer moglichst einheitlichen Teilchengrofte, 
eingesetzt. Bekannt sind solche monodispersen spharischen Teilchen auf 
Basis von Si0 2 , Ti0 2 und Zr0 2 . Monodisperses Si0 2 kann beispielsweise 

20 nach der DE 36 16 133 hergestellt werden. Glashohlkugeln werden bei- 
spielsweise unter dem Handelsnamen Q-CEL von der Fa. PQ Corporation, 
USA oder Scotchlite von der Fa. 3M, Frankfurt, BRD vertrieben. 

Zusatzlich kann die erfindungsgemafce Pigmentpraparation oberflachen- 
25 aktive Substanzen enthalten, wie z.B. Alkylsilane, die auch eine weitere 
funktionelle Gruppe enthalten konnen, urigesattigte oder gesattigte Fett- 
sauren oder Fluortenside. Insbesondere bevorzugt werden Silanverbin- 
dungen der Formel (C n H 2 n + i)Si(OC m H 2m+1 ) 3 , worin n 1-30 und m 1-10 be- 
deutet, als oberflachenaktive Substanzen eingesetzt. Geeignete Silanver- 
30 bindungen sind beispielsweise n-Hexyldecyltriethoxysilan und 

n-Octyldecyltriethoxysi!an (Si 116 bzw. Si 1 18 der Degussa AG, Frankfurt, 
BRD) sowie die entsprechenden Fluoralkylsilane. 

Vorzugsweise enthalt die Pigmentpraparation neben dem Silan noch zu- 
35 satzlich ein Tensid oder eine Fettsaure. Bei dem oberflachenaktiven Rea- 
genz kann es sich auch um ein Gemisch aus Silan, Fettsauren und/oder 
Tensiden handeln. Die Pigmentpraparationen konnen 0,1 bis 5 Gew.-%, 



vorzugsweise 0,2 bis 3 Gew.-% und insbesondere 0,5 bis 2 Gew.-% an 
oberflachenaktiven Substanzen bezogen auf die Preparation enthalten. 

Ferner konnen als oberflachenaktive Substanzen die gesattigten und un- 
gesattigten Fettsauren, wie z.B. Capronsaure, Caprylsaure, Caprinsaure, 
Laurinsaure, Myristinsaure, Palmitinsaure, Stearinsaure, Olsaure, Linol- 
saure sowie Fettsauregemische eingesetzt werden. 

Die erfindungsgema&e Pigmentpraparation enthalt 0,5 bis 50 Gew.-% 
Wasser und/oder eines organischen Losemittels bzw. Losemittelgemi- 
sches, vorzugsweise 1 bis 45 Gew.-%, insbesondere 1 bis 40 Gew.-% 
bezogen auf die Praparation. 

Die Losemittelkomponente in der erfindungsgemalien Pigmentpraparation 
muli auf das Harz mit einer Saurezahl > 90 mg/KOH sachgemad abge- 
stimmt werden. Bei der Herstellung konnen Wasser sowie alle organi- 
schen Losemittel eingesetzt werden in Abhangigkeit vom eingesetzten 
Polyacrylatharz. Geeignete Losemittel sind z. B. aromatische Losungs- 
mittel wie Toluole, Benzine, Xylole, Kohlenwasserstoffe sowie Ester, 
Cyclohexan, Furane, Dioxane, Chlorkohlenwasserstoffe, langkettige 
Amine, pflanzliche Ole, einwertige aliphatische Alkohole, wie solche mit 2 
bis 4 Kohlenstoffatomen, z.B. Ethanol, Butanol oder Isopropanol Oder 
Ketone, z.B. Aceton oder Methylethylketon oder Glykolether, wie z.B. 
Propylenglycolmonoethylether, Propylenglycolmonoethylether oder Diole, 
wie z.B. Ethylenglykol und Propylenglykol oder Polyetherdiole, aliphatische 
Triole und Tetrole mit 2 bis 6 Kohlenstoffatomen, wie Trimethylolethan, 
Trimethylolpropan, Glycerin, 1 ,2,4-Butantriol, 1 ,2,6-Hexantriol und 
Pentaerythrit, sowie alle anderen Losemittel anderer Verbindungsklassen 
bzw. der Gemische der vorgenannten Losemittel. Vorzugsweise werden 
solche Losemittel eingesetzt, die in Karsten, Lackrohstofftabellen, 9. 
Auflage 1992, aufgelistet sind. 

Die Herstellung der erfindungsgemaGen Pigmentpraparation erfolgt ein- 
fach dadurch, dafi zu dem Effektpigment bzw. Effektpigmentgemisch, das 
Polyacrylatharz, gegebenenfalls Wasser und/oder ein organisches Lose- 
mittel oder Losemittelgemisch, ein Modifiziermittel und gegebenenfalls 
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weitere Additive, gleichzeitig Oder nacheinander hinzugegeben werden, 
und daft diese Mischung in einem Mischgerat schonend homogenisiert 
wird. 

Vorzugsweise wird das Pigment vorgelegt und zunachst unter Ruhren mit 
dem Wasser bzw. dem organischen Losemittel oder Ldsemittelgemisch 
enthaltend das Polyacryltharz und gegebenenfalls bereits das Modifizier- 
mittel, angeteigt; anschliefcend erfolgt gegebenenfalls die Zugabe einer 
weiteren Losung bestehend aus Wasser bzw. Ldsemittel und Additiven. 

Der erfindungsgemaden Pigmentpraparation konnen wahrend oder nach 
der Herstellung weitere ubliche Additive zugesetzt werden, wie z.B. Ent- 
schaumer, Netzmittel, Antiabsetzmittel, Veriaufsmittel, Sikkative oder 
Thixotropiermittel. Es handelt sich hierbei um in der Lackindustrie ubliche 
Hilfsstoffe, die in der erfindungsgemalien Pigmentpraparation in einer 
Menge von 0 bis 10 Gew.-% enthalten sein konnen. Insbesondere sind 
hier genannt Succinatderivate, z.B. solche wie sie von der Fa. Henkel 
unter der Marke Hydropalat 875 vertrieben werden. 

Bei der erhaltenen erfindungsgemaften feuchten Pigmentpraparation han- 
delt es sich um ein homogenes Pulver bzw. um gut flielifahige Pasten mit 
einem relativ hohen Gehalt an Effektpigmenten. Aufgrund der besonders 
hohen Kompatibilitat des styrolmodifizierten Polyacrylatharzes ist die erfin 
dungsgemalJe Pigmentpraparation ebenfalls gut kompatibel mit handels- 
ublichen Systemen. Weiterhin zeichnet sich die Praparation durch ihre 
Staubfreiheit, die gute Dispergierbarkeit und Redispergierbarkeit aus und 
ist somit herkommlichen Pigmentpraparationen deutlich uberlegen. 

Zur Herstellung von Trockenpraparaten wird die erfindungsgemade Pig- 
mentpraparation stranggepredt oder auf anderen dem Fachmann bekann 
ten Wegen in eine kompakte Teilchenform verdichtet, z. B. durch Tablet- 
tieren, Brikettieren, Pelletieren, Granulieren, Spruhgranulieren, Wirbelbett 
granulieren, oder Extrudieren, und gegebenenfalls anschlieftend getrock- 
net. Der Trocknungsprozeli findet in der Regel bei Temperaturen von 
20 °C bis 150 °C start, vorzugsweise bei 60 bis 120 °C, und kann ggf. 
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unter reduziertem Druck erfolgen. Die Trockenpraparate, wie z.B. 
Granulate, weisen eine Restfeuchte von max. 5 Gew.-%, vorzugsweise 
< 3 Gew.-%, auf. Die Granulate weisen Pigmentgehalte von > 70 Gew.-%, 

5 vorzugsweise von > 80 Gew.-%, bezogen auf das Granulat auf. Zuletzt 
wird das Trockenpraparat gegebenenfalls klassiert. Die so erhaltenen 
getrockneten Granulate haben gegenuber den wasser- bzw. losemittel- 
haltigen Praparationen nochmals gesteigerte positive Eigenschaften: Die 
fehlenden flussigen Komponenten erhohen die Kompatibilitat. Speziell 

10 trockene Granulate zeigten uberraschenderweise auch keine Nachteile in 
der Benetzung. Im Gegenteil, bei Zugabe zu einem wafirigen Bindemittel 
Oder einem Bindemittel auf Basis polarer Losemittel (Ethanol, Ethylacetat, 
MEK, etc.) erfolgt schneller Zerfall des Granulats und eine sofortige voll- 
standige Benetzung. Weitere Vorteile einer trockenen Zubereitung sind die 

15 verbesserte Lagerstabilitat, der erleichterte Transport und die verbesserte 
Produktionssicherheit beim Kunden. Granulate, beispielsweise in Kugel- 
form, sind sehr gut flieftfahig und leicht zu dosieren und haben bei alien 
diesen Eigenschaften eine vollstandige Freiheit von Staub. Das Volumen 
dieser Granulate ist reduziert auf ca. 1/3 des Volumens von Perlglanz- 

20 pigmentpulvern. Die TeilchengrofJen der Trockenpraparate liegen im 

Bereich von 0,1 bis 150 mm, vorzugsweise 0,1 - 20 mm, insbesondere 0,1 
- 2 mm. 

Neben der guten Vertraglichkeit mit den Beschichtungssystemen sowie 
25 den Synergieeffekten mit den ubrigen Komponenten in der Pigmentpra- 

paration bzw. im Trockenpraparat ist mit der hohen Saurezahl des 
' styrolmodifizierten Polyacrylats die Moglichkeit gegeben, die Harze 

zusammen mit Neutralisationsmitteln in eine wasserlosliche Form zu 

uberfuhren. Die Herstellung der Trockenpraparate wie z.B. Granulate, 
30 kann somit uber einen waflrigen Weg vollzogen werden, was erheblich 

hohere Produktionssicherheit gegenuber der Verwendung von Losemitteln 

mit sich bringt. 

Durch die Integration einer Redispergierhilfe ist gewahrleistet, dad die er- 
35 findungsgemafien Pigmentpraparationen auch in den fertigen Lack- und 
Farbsystemen leicht aufruhrbar sind und keiner weiteren Verbesserung 
durch den Endformulierer mehr bediirfen. 
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Die verbesserte Deagglomeration der Trockenpraparate eingearbeitet in 
ein Bindemittel, z.B. in eine Druckfarbe, zeigt sich bereits mit geringen 
Mengen an spharischen Teilchen in der Pigmentpraparation. So werden 
5 bereits bei der Verwendung von Granulaten mit einem Gehalt von 

0,5 Gew.-% an spharischen Teilchen bezogen auf das Trockenpraparat 
die Auflosegeschwindigkeit deutlich erhoht und die Stabilitat der Druck- 
farbe schneller erzielt (Viskositat/Farbton). 

10 Die Trockenpraparate sind nicht staubend, gut rieselfahig und lassen sich 
schnell in kommerziell erhaltliche Bindemittelsysteme einarbeiten und sind 
dort kompatibel. Insbesondere sind die Produkte kompatibel sowohl mit 
waftrigen, losemittelhaltigen als auch losemittelfreien Druckfarben und 
Lacksystemen. 

15 

Die erfindungsgemafte Praparation als Paste oder als Trockenpraparat 
kann fur vielfaltige Anwendungen verwendet werden. Bevorzugt wird sie in 
Beschichtungssystemen aus den Bereichen Druck, insbesondere Uber- 
drucklackierung, Offsetuberdrucklackierung, und Tiefdruck, Flexodruck 

20 und Siebdruck, eingesetzt. Besonders bevorzugt wird die Praparation bzw. 
das daraus hergestellte Trockenpraparat als Vorprodukt fur Beschich- 
tungsmassen auf beliebige Substratmaterialien, beispielsweise Metalle wie 
Eisen, Stahl, Aluminium, Kupfer, Bronze, Kunststoff, Messing sowie 
Metallfolien aber auch Glas, Keramik und Beton, als auch auf Holz, z.B. 

25 Mobel, Ton, Textil, Papier, Verpackungsmaterialien, z.B. 

Kunststoffbehalter, Folien oder Pappen, oder auf anderen Materialien zu 

' dekorativen und/oder schutzenden Zwecken aufgebracht. 

Gegenstand der Erfindung ist somit auch die Verwendung der Pigment- 
30 praparation in Formulierungen wie Farben, Lacken, Druckfarben und 

Kunststoffen, sowie Automobillacken, Pulverlacken und Beschichtungs- 
massen allgemeiner Art. 

Die nachfolgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlautern, ohne sie 
35 jedoch zu beschranken. 
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Beispiel 1 

679 g Joncryl® HPD 671-Harzlosung (26 %ige Losung eines styrolmodi- 
fizierten Polyacrylatharzes bestehend aus 80 g AMP 75, 176,5 g Joncryl® 
HPD 671 mit einer Saurezahl von 214 und einem Molekulargewicht 
von17250 und 922,5 g VE-Wasser) werden in einem Mischer R02 der Fa. 
Eirich mit 1000 g Iriodin® 123 (Ti0 2 -Glimmerpigment der TeilchengroBe 5- 
20 pm der Fa. Merck KGaA) homogen gemischt. Die angefeuchtete 
Mischung wird auf einem Granulierteller TR01 der Fa. Eirich granuliert. Die 
feuchte, granulierte Mischung wird bei 80 °C und 100 mbar getrocknet. Die 
getrockneten Granulate werden zunachst uber ein Sieb mit Maschenweite 
2 mm und anschliefiend uber ein Sieb mit Maschenweite 200 pm 
gegeben. 

Das Produkt ist abriebfest und formstabil und vertraglich mit dem gangigen 
waRrigen Bindemittel Senolith Hochglanzlack 350081 (Offset-Oberdruck- 
lack auf Basis einer Styrolacrylat-Dispersion enthaltend als Modifiziermittel 
ein Natriumsalz der Sulfobernsteinsaure) der Weilburger Lackfabrik. 

Beispiel 2 

Eine Losung wird hergestellt aus 69,8 g Joncryl® 682 Granulierharz 
(styrolmodifiziertes Polyacrylatharz mit einem Molekulargewicht von 1800 
der Fa. Johnson Polymers), 287,4 g VE-Wasser, 5,4 g 25%ige Ammoniak- 
losung, 37,0 g AMP-75 (2-Amino-2-methyl-1-propanol), 14,0 g Polyethy- 
lenglykol 2000 (Modifiziermittel) und in einem 4-FIQgelmischer mit 586,4 g 
Iriodin® 100 (Ti0 2 -Glimmerpigment der Teilchengrofie 10 - 60 \sm der Fa. 
Merck KGaA) homogen gemischt. 

Die so hergestellte Preparation wird auf einem Granulierteller TR01 der 
Fa. Eirich granuliert. Die Trocknung der Granulate erfolgt bei 100 °C. Urn 
Grobkorn und Feingut von Gutkorn zu trennen, werden die getrockneten 
Granulate zunachst uber ein grobes Sieb gegeben (obere Teilchengrenze 
1 ,6 mm) und anschlieliend wird der Staub und der Feinanteil uber ein 
feines Sieb (unter Teilchengrofle 0,4 mm) abgetrennt. 



Die so hergestellten Granulate sind abriebfest, formstabil und gut ver- 
traglich mit dem wafirigen Bindemittel Senolith Hochglanzlack 350081 
(Offset-Uberdrucklack auf Basis einer Styrolacrylat-Dispersion enthaltend 
als Modifiziermittel ein Natriumsalz der Sulfobernsteinsaure) der 
Weilburger Lackfabrik. 

Beispiel 3 

Eine Losung wird hergestellt aus 69,8 g Joncryl® 682 Granulierharz 
(styrolmodifiziertes Polyacrylatharz mit einem Molekulargewicht von 1800 
der Fa. Johnson Polymers), 287,4 g VE-Wasser, 5,4 g 25%ige Ammoniak- 
losung 37,0 g AMP-75 (2-Amino-2-methyl-1-propanol), 14,0 g Hydropalat 
875 (Na-Salz der Sulfobernsteinsaure der Fa. Henkel) und in einem 4- 
Flugelmischer mit 586,4 g Iriodin® 100 (Ti0 2 -Glimmerpigment derTeilchen- 
grofce 10-60 pm der Fa. Merck KGaA) homogen gemischt. 

Die so hergestellte Preparation wird auf einem Granulierteller TR01 der 
Fa. Eirich granuliert. Die Trocknung der Granulate erfolgt bei 100 °C. 

Urn Grobkorn und Feingut von Gutkorn zu trennen, werden die getrockne- 
ten Granulate zunachst uber ein grobes Sieb gegeben (obere Teilchen- 
grenze 1 ,6 mm) und anschlieftend wird der Staub und der Feinanteil uber 
ein feines Sieb (unter TeilchengrofJe 0,4 mm) abgetrennt. 

Die so hergestellten Granulate sind abriebfest, formstabil und gut vertrag- 
lich mit Senolith Hochglanzlack 350081 (Offset-Uberdrucklack auf Basis 
einer Styrolacrylat-Dispersion enthaltend als Modifiziermittel ein Natrium- 
salz der Sulfobernsteinsaure) der Weilburger Lackfabrik. 

Beispiel 4 

Eine Losung wird hergestellt aus 69,8 g Joncryl® 682 Granulierharz (styrol- 
modifiziertes Polyacrylatharz mit einem Molekulargewicht von 1800 der Fa. 
Johnson Polymers), 287,4 g VE-Wasser, 5,4 g 25%ige Ammoniaklosung, 
37,0 g AMP-75 (2-Amino-2-methyl-1-propanol), 14,0 g Polyethylenglykol 
2000 (Modifiziermittel) und in einem 4-Flugelmischer mit 586,4 g Fe 2 0 3 
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beschichtete Si0 2 -Flakes der TeilchengroRe 5-40 pm (Fa. Merck KGaA) 
homogen gemischt. 

Die so hergestellte Preparation wird auf einem Granulierteller TR01 der 
Fa. Eirich granuliert. Die Trocknung der Granuiat erfolgt bei 100 °C. 

Urn Grobkom und Feingut von Gutkorn zu trennen, werden die getrockne- 
ten Granulate zunachst uber ein grobes Sieb gegeben (obere Teilchen- 
grenze 1 ,6 mm) und anschliefcend wird der Staub und der Feinanteil uber 
ein feines Sieb (unter Teilchengrofie 0,4 mm) abgetrennt. 

Die so hergestellten Granulate sind abriebfest, formstabil und gut vertrag- 
lich mit den gangigen losemittelfreien wafirigen Bindemittel/- Lacksyste- 
men, wie z.B. Senolith Hochglanzlack 350081 der Fa. Weilburger Lack- 
fabrik aus dem Druckbereich. 

Beispiel 5 

413,6 g einer 16,9%igen Joncryl® 682-Losung (Losung bestehend aus 
287,4 g Wasser, 14 g Polyethylenglykol 2000, 42,2 g 2-Amino-2-methyl- 
propanol (75 %ig) und 69,8 g Joncryl® 682) werden in einem Mischer R02 
der Fa. Eirich mit 586,4 g Iriodin® 100 (Ti0 2 -Glimmerpigment der Teilchen- 
grofie 10-60 pm der Fa. Merck KGaA) homogen gemischt. Die angefeuch- 
tete Mischung wird auf einem Granulierteller TR01 der Fa. Eirich granu- 
liert. Die feuchte, granulierte Mischung wird bei 80 °C und 100 mbar 
getrocknet. Die getrockneten Granulate werden zunachst uber ein Sieb 
der Maschenweite 2 mm und anschliefiend uber ein Sieb mit der 
Maschenweite 200 pm gegeben. Das Produkt ist abriebfest und formstabil 
und gut vertraglich mit den gangigen wafirigen Bindemitteln/-Lacksys- 
temen, wie z.B. Senolith Hochglanzlack 350081 der Fa. Weilburger 
Lackfabrik, aus dem Druckbereich. 
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Vergleichsbeispiel (EP 0 803 552 A1 ) 

Granulat aus Perlglanzpigment (Iriodin® 123) und Polyacrylat (nicht 
styrolmodifiziert) 

5 

643 g Neocryl B817 (17.5 %ige in AMP 75, neutralisierte Losung eines 
MMA/EA-Copolymer in Wasser, rnit einer Saurezahl von 59, einer T G von 
65 °C und einem mittleren Molekulargewicht von 20000, Fa. Zeneca 
Resins, Waalwijk, Niederlande) und 1000 g Iriodin® 123 (Ti0 2 -Glimmerpig- 

10 ment der TeilchengrofJe 5-20 pm der Fa. Merck KGaA) werden in einem 
Mischer homogen gemischt. Die angefeuchtete Mischung wird auf einem 
Granulierteller TR01 der Fa. Eirich granuliert. Diefeuchte, granulierte 
d^^^ Mischung wird bei 80 °C und 100 mbar getrocknet. Die getrockneten 

m Granulate werden zunachst uber ein Sieb der Maschenweite 2 mm und 

15 anschlieftend uber ein Sieb mit Maschenweite 200 pm gegeben. 

Das Produkt ist abrieb- und formstabil. Im Vergleich zu den Beispielen 1-6 
verteilt es sich deutlich langsamer im Prufbindemittel Senolith Hochglanz- 

r lack 350081 der Fa. Weilburger Lackfabrik und lost sich aber im 

20 Gegensatz zu styrolmodifiziertem Polyacrylatharz mit Saurezahlen > 90, 
nur verzogert in gangigen und waftrigen Bindemitteln und Uberdruck- 
lacken auf. Gleichzeitig ist eine erhohte Schaumneigung bei der 
Verseifung des Neocryl B 817-Festharzes festgestellt worden. 

I 

30 



35 
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Patentanspruche 

Nichtstaubende homogene Pigmentpraparation, dadurch gekenn- 
zeichnet, daft sie 

> 40 Gew.-% ein oder mehrerer Effektpigmente, 
0,5 - 59,9 Gew.-% eines styrolmodifizierten Polyacrylates mit einer 

Saurezahl von > 90 mg KOH, 
0,5 - 50 Gew.-% Wasser und/oder eines organischen Losemittels 
oder Losemittelgemisches, 
0-10 Gew.-% eines Neutralisationsmittels, und 
0-10 Gew.-% eines Modifiziermittels 

enthalt. 

Nichtstaubende homogene Pigmentpraparation nach Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, daft das Effektpigment ein Perlglanzpig- 
ment und/oder ein mit ein oder mehreren Metalloxiden beschichtetes 
Si0 2 -Plattchen ist. 

Nichtstaubende homogene Pigmentpraparation nach Anspruch 1 
oder 2, dadurch gekennzeichnet, daft das Perlglanzpigment ein 
Ti0 2 /Glimmer- oder Fe 2 0 3 -Glimmerpigment ist. 

Nichtstaubende homogene Pigmentpraparation nach Anspruch 1 
oder 2, dadurch gekennzeichnet, daft das Si0 2 -Plattchen mit Ti0 2 
und/oder Fe 2 0 3 beschichtet ist. 

Nichtstaubende homogene Pigmentpraparation nach einem der 
Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daft das Polyacrylatharz 
a-Methylstyrolmodifiziertes Polyacrylat ist. 

Nichtstaubende homogene Pigmentpraparation nach einem der An- 
spruche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daft sie als zusatzliche 
Komponenten Entschaumer, oberflachenaktive Substanzen, 
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Netzmittel, Antiabsetzmittel, Verlaufsmittel, Sikkative und/oder 
Thioxotropiermittel enthalten kann. 

Verwendung der Pigmentpraparation nach Anspruch 1 zur Herstel- 
lung von Trockenpraparaten, wie Granulate, Briketts und Pellets. 

Trockenpraparate hergestellt aus der nichtstaubenden homogenen 
Pigmentpraparation nach einem der Anspruche 1 bis 7, indem die 
Formgebung der Trockenpraparate durch Tablettieren, Brikettieren, 
Pelletieren, Wirbelschichtgranulieren, Granulieren, Spruhgranulieren 
oder Extrudieren erfolgt, und die Trockenpraparate gegebenenfalls 
vom Losemittel befreit werden. 

Verwendung der Trockenpraparate nach Anspruch 9 in Formulie- 
rungen wie Farben, Lacken, Druckfarben, Kunststoffen, Automobil- 
lacken und Pulverlacken. 
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Zusammenfassung 



Die Erfindung betrifft eine nichtstaubende, homogene Pigmentpraparation, 
die sich dadurch auszeichnet, dafi sie mindestens 40 Gew.-% eines oder 
mehrerer Effektpigmente, 0,5 bis 50 Gew.-% Wasser und/oder eines orga- 
nischen Losemittels bzw. Losemittelgemisches und 0,5 bis 59,5 Gew.-% 
eines styrolmodifizierten Polyacrylatharzes mit einer Saurezahl > 90 
mg/KOH enthalt, sowie deren Verwendung zur Herstellung von Trocken- 
praparaten. 



